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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Untorlagen e nt no m men 

Priifungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Elastische Biuret-modifizierte Polyurethanschaumstoffe sowie ein Verfahren zu ihrer Herstellung 

© Beschrieben werden elastische Polyurethanschaum- 
stoffe mit einer Dichte von 25 bis 60 kg/m 3 , erhaltlich 
durch die Umsetzung 

a) einer Polyisocyanatkomponente, enthaltend ein Toluy- 
lendiisocyanat mit Biuretstruktur miteinem NCO-Wert im 
Bereich von 33 bis 47 Gew.-%, 

b) einer Polyetherpolyolkomponente miteinem mittleren 
Molekulargewicht von 1000 bis 12000, einer Funktionali- 
tat > 2, einem Gesamtwassergehalt £ 8 Gew.-Teilen und 
gegebenenfalls einem Festsstoffgehalt ^ 40 Gew.-Teilen, 

c) gegebenenfalls einer weiteren Polyoikomponente mit 
einem mittleren Molkekulargewicht von 62 bis 1000 und 
einer Funktionalitat > 2, 

d) gegebenenfalls weiteren an sich bekannten Hilfs-, Zu- 
satz- und Flammschutzmitteln, 

. e) gegebenenfalls Treibmitteln, 

, unter Einhaltung einer NCO-Kennzahl von 30 bis 180, be- 
• zogen auf die Summe der Komponenten a) bis e). 

Ebenfalls beschrieben wird ein Verfahren zur Herstellung 
dteser Schaumstoffe. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft die Herstellung von elastischen Polyurethanschaumstoffen durch Umsetzung von Biuret-modi- 
fiziertem Polyisocyanat mit Polyether- bzw. Polyesterpolyolen. 
5 Die Herstellung von Polyurethanschaumstoffen ist hinlanglich bekannt (PUR-Handbuch, G. Oertel 1993, Bd. 7, S. 236 
ff). PolyurelhanschaumstofFe finden Verwendung in der Mobel- und Automobilbranche und werden als Blockschaum- 
ware z. B. zur Herstellung von Matratzen eingesetzt. 

Man unterscheidet dabei zwei Herstellung sverfahren, die besonders fur den Weichformschaum von Bedeutung sind: 

10 a) Der HeiBschaum ist durch geringe Rohdicbte der Schaumformteile (< 35 kg/m 3 ) und einer notwendigen War- 

mebehandlung nach dem SchaumprozeB (hot cure = HC-Schaum) charakterisiert. 

b) Der Kaltschaum (high resilient = HR-Schaum) verzichtet auf eine nachtragliche Warmebehandlung und liefert 
Schaumteile ublicherweise in einer Rohdichte > 30 kg/m 3 . 

15 Der Kaltformschaum ist sowohl mit Diphenylmethandiisocyanat (MDI; MDI-Abmischungen oder Prepolymer) als 
auch mit Toluylendiisocyanat (TDI), wobei hier auch Abmischungen mit MDI bis zu einem Mischungsverhallnis von 
30 : 70 zu verstehen sind, als Isocyanatkomponenten herstellbar. Vorteilhaft fur den MDI-Kaltformschaum ist die Tatsa- 
che, daB man zur Einstellung von Schaumstoffharten ublicherweise auf den Zusatz von fullstoffhaltigen Polyethern z. B. 
mit Styrolacrylnitrii (SAN) bzw. Polyharnstoffdispersion (PHD) als Fullstoff in der Polyolkomponente verzichten kann 

20 und daB nur durch Anderung des MischungsverhaTtnisses, was durch die sogenannte Kennzahl ausgedriickt wird, der 
Komponente A (= Polyolformulierung) zu B (= Isocyanat) deutliche Harteanderungen resultieren (dual-hardness-Ef- 
fekt). 

Die resultierenden Rohdichten liegen ublicherweise bei > 45 kg/m 3 fur Sitzschaumanwendungen. 
Fiir TDI-basierten Kaltschaum ist es Stand der Technik, daB durch Zusatz von fullstoffhaltigen Polyethern die ge- 
25 wiinschten Schaumharten eingestellt werden. Die Moglichkeit der Kennzahlvariation (= Anderung des Mischungsver- 
haltnisses) zur Einstellung der Schaumharten ist limitiert. Daher ist es fiir Schaumteile mit dualhardness-Effekt notwen- 
dig, uber zwei unterschiedliche Polyolformulierungen, die sich hinsichtlich des Feststoffgehaltes deutlich unterscheiden, 
verschiedene Hartebereiche herzustellen. Die relevanten Rohdichten liegen hierbei > 30 kg/m 3 . Ein weiterer Unter- 
schied zum MDI-Kaltformschaum liegt in den Reaktionszeiten (Start-, Fadenzieh-, Steig- und Klebfreizeit) und dem 
30 Zeitraum, nach dem das Schaumteil aus der Form entnommen werden kann (= Entformzeit). TDI-basierte Kaltform- 
schaumstoffe haben gegenuber MDI-Kaltformschaumstoffen bei vergleichbarer Katalyse deutlich verlangerte Klebfrei- 
und Entformzeiten, was einer hSheren Produkuvitat entgegensteht. 

Weiterhin nachteilig ist die Tatsache, daB mit zunehmendem Wassergehalt und/oder Feststoffgehalt der SchaumprozeB 
deutlich unsicherer wird, was sich in Schauminstabilitat ausdriickt. Dies bedeutet letztendlich eine enge \ferarbeitungs- 
35 bandbreite, wodurch eine stabile Schaumproduktion nur schwer moglich ist und demzufolge die AusschuBrate bzw. 
Nacharbeit deutlich steigt. Dies wird besonders deutlich, wenn als Isocyanat reines, nicht rnit MDI abgemischtes TDI 
(vorzugsweise TDI 80) eingesetzt wird. 

Zusatzlich kommt seitens des Marktes immer starker die Forderung nach Gewichtseinsparung bei gleichbleibenden 
pbysikalischen Schaumeigenschaften. Im Mittelpunkt steht dabei die Schaumstoffharte. Um diese Anforderung zu erfiil- 
40 len, muB auf der Seite der Polyolkomponente z. B. der Wassergehalt und/oder der Feststoffgehalt deutlich angehoben 
werden (EP 0 703 254), was dann zu den oben erwahnten Nachteilen ftihren kann. Auch die Erhohung der Produktivitat 
durch Reduzierung der Entformzeit, wie fur MDI- Kaltschaum iiblich, von derzeit ca. 4 bis 5 Minuten auf < 2,5 Minuten 
wird mit zunehmendem Nachdruck fur TDI-Kaltformschaum verlangt. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, elastische Polyurethanformschaumstoffe (Kaltformstoffe) geringer Roh- 
45 dichte mit hoher Schaumstoffharte, guter Dual-hardness-Fahigkeit und mogiichst kurzer Klebfreizeit und Entformzeit 
zur Verfugung zu stellen. 

Uberraschenderweise wurde jetzt gefunden, daB die Verwendung von Biuret-modifiziertem TDI bei der Herstellung 
von flexiblen Kalt(form)schaumstoffen zu einer Reihe bemerkenswerter Vorteile, insbesondere bei Verwendung von ho- 
hen Wasser- und Feststoffgehalten der Polyolkomponenten, fuhrt 
50 Gegenstand der Erfindung sind daher elasusche Polyurethan-Schaumstoffe mit einer Dichte von 25 bis 60 kg/m 3 , wel- 
che erhaltlich sind durch die Umsetzung 

a) eines Polyisocyanats, enthaltend ein Toluylendiisocyanat mit Biuretstruktur mit einem NCOWert im Bereich 
von 33 bis 47 Gew.-%, 

55 b) einer Polyetherpolyolkomponente mit einem mittleren Molekulargewicht von 1000 bis 12 000, einer Funktiona- 

litat >2, einem Gesamtwassergehalt < 8 Gew.-Teilen und gegebenenfalls einem Feststoffgehalt < 40Gew.-Tei- 
len, 

c) gegebenenfalls einer weiteren Polyolkomponente mit einem mittleren Molekulargewicht von 62 bis 1000 und ei- 
ner Funktionalitat > 2, 

60 d) gegebenenfalls weiteren an sich bekannten Hilfs-, Zusatz- und Flammschutzmitteln, 

e) gegebenenfalls Treibmitteln 

unter Einhaltung einer NCO-Kennzahl von 30 bis 180, vorzugsweise 60 bis 140, besonders bevorzugt 80 bis 120, bezo- 
gen auf die Summe der Komponenten a) bis e). 
65 Besonders bevorzugt sind solche erfindungsgemaBen Polyurethan-Schaumstoffe, bei denen bei der Herstellung der 
NCOWert des TDI rnit Biuretstruktur der Polyisocyanatkomponente a) entweder im Bereich von 33 bis 40 Gew.-% oder 
im Bereich von 40 bis 47 Gew.-% liegt. 

In vorteilhafter Weise zeigen die erfindungsgemaBen Schaume bei einem NCO-Wert im Bereich von 33 bis 40 Gew.- 
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% gegebenenfalls selbst ohne Feststoffzusatz eine gute ansonsten nur bei MDI-Kaltschaumen erreichbare Dual-hard- 
ness-Charakteristik. Im NCO-Wertbereich von 40 bis 47 Gew.-% kann mit einem deutlich geringeren Feststoffgehalt 
eine gute Dual-hardness-Charakteristik als bei vergleichbaren aus unmodifizierten TDI (z. B. TDI 80) hergestellten 
Schaumen erreicht werden. 

Bei der Herstellung der erfindungsgemaBen Schaumstoffe kann bevorzugt eine Isocyanalkomponente a), die nach er- 5 
folgter Biuretisierung mit TDI, MDI, polymerem MDI abgemischt wurde, eingesetzt werden. 
Besondcrs bevorzugt setzt sich die Isocyanatkomponcnte z. B. folgendermaBen zusammen: 

- TOI 80 (2,4 und 2,6 TDI; 80/20 GiyTOI-Biuret/polymeres MDI (NCO: 42%) 

- TOI 80/TDI-Biuret (NCO: 42%) 10 

- TDI 80/TDI-Biuret (NCO: 40%) 

- TDI 100/TDI-Biuret (NCO: 42%) 

- TDI 80/TDI-Biuret (NCO: 37%). 

Die Herstellung von TDI und Biuretstruktur ist schon langer bekannt und auf unterschiedliche Weise m<jglich, wie es 15 
in zahlreichen Patentschriften dokumentiert ist. GroBtechnisch sind 3 Verfahrensweisen von Bedeutung: 

1. Umsetzung von TDI mit t-Butanol (DD 214 847) 

2. Umsetzung von TDI mit Wasser (DE 21 17 575) 

3. Umsetzung von TDI mit Amin (DE 22 61 065, DE 11 74 759, DE 31 14 638). 20 

All diesen 3 Verfahren gemeinsam ist die diskontinuierliche Umsetzung zum Biuret. Dabei werden bei \erfahren 1 
und 2 gasfbrmige Reaktionsprodukte (i-Buten, CO2) erzeugt, die entsorgt werden miissen. Zudem werden aus Amin her- 
gestellte NCO-Gruppen wieder zuruckgefuhrt in das Amin, was okonomisch wenig sinnvoll ist. Daher ist das Amin-\fer- 
fahren 3 zu bevorzugen. Bei der Amin- Variante ist es notwendig, das Amin fur eine gleichbleibend gute Umsetzung iiber 25 
die gesamte Reaktionsdauer in einem Losungsmittel aufzunehmen, welches anschlieBend wieder abdestilliert werden 
muB. 

Bevorzugt wird das TDI mit Biuretstruktur nach einem kontinuierlichen ProzeB durch Umsetzung der reinen Edukte 
(TDI + Amin), wie in der EP 0 277 353 beschrieben, hergestellt, ohne die Notwendigkeit einer weiteren Aufarbeitung 
oder nachfolgenden Entsorgung von Nebenprodukten haben zu miissen. 30 

Besonders bevorzugt wird das TDI mit Biuretstruktur in einem einstufigen kontinuierlichen Verfahren hergestellt, in- 
dent man TDI 

a) mit organischen Diaminen mit aromatisch gebundenen Aminogruppen in einem Molverhaltnis von rnindestens 

8 : 1 in einer Mischkammer kontinuierlich zusammenfuhrt und 35 

b) bei einer Temperatur von oberhalb 180°C zur Reaktion bringt, 

c) wobei die Verweilzeit der Reaktionspartner bzw. des Reaktionsgemisches in der Mischkammer ab Vereinigung 
der Ausgangskomponenten maximal 60 Sekunden betragt. 

Bevorzugt setzt man fur dieses Verfahren ein Gemisch aus 80 Gew.-% 2,4-Toluylendiisocyanat und 20 Gew.-% 2,6- 40 
Toluylendiisocyanat (TDI 80) oder die Gemische TDI 100 oder TDI 65 ein. 

Weitere Ausgangsmaterialien sind organische Diamine mit aromatisch gebundenen Aminogruppen eines unter 300 
liegenden Molekulargewichts. Bevorzugt sind 2,4-/2, 6-Tolylendiamin bzw. Diphenylmethandiamine. 

Bei der Durchfiihrung werden das TDI und die Diamine kontinuierlich in solchen Mengen vernal tnissen zur Umset- 
zung gebracht, die einem Aquivalenzverhaltnis von Isocyanatgruppen zu Aminogruppen von rnindestens 8 : 1, bevor- 45 
zugt von 10 : 1 bis 20 : 1 entsprechen, wobei die Aminogruppen als monofunktionelle Gruppen in die Berechnung ein- 
gehen. Wesentlich ist, daB die Ausgangsmaterialien sofort nach ihrer Durchmischung bei einer Temperatur von oberhalb 
180°C, vorzugsweise von oberhalb 200°C, miteinander zur Reaktion gebracht werden. Die Aufheizung des TDI muB we- 
gen der bekannten Temperaturempfindlichkeit dieser Verbindungen innerhalb eines moglichst kurzen Zeitraums erfol- 
gen, vorzugsweise innerhalb eines Zeitraums von weniger als 30 Sekunden. 50 

Die kontinuierlichen Strdme der Reaktionspartner werden nach der beschriebenen ^rerwarmung in einer Mischkam- 
mer fur eine Verweilzeit von maximal 60 Sekunden vereinigt. 

Nach Durchlaufen der Mischkammer und der gegebenenfalls der Mischkammer nachgeschalteten \ferweilzeitstrecke 
wird das Reaktionsgemisch kontinuierlich durch geeignete Warmeaustauscher innerhalb von hochstens lOMinuten, ste- 
tig oder stufen weise auf eine Temperatur innerhalb des Temperaturbereichs von 120 bis 200°C, abgekuhlt. AnschlieBend 55 
wird mit Hilfe eines hochwirksamen Kuhlers moglichst schnell auf eine Temperatur von < 50°C abgekiihlt, um die sonst 
als Nebenreaktion auftretende Dimerisierung, die zu unerwunschten Feststoffbildungen fiihren, zu unterdriicken. 

Das so hergestellte TDI mit Biuretstruktur kann als Ausgangsmaterial fur die erfindungsgemaBen elastischen Schaum- 
stoffe vorteilhaft eingesetzt werden. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung elastischer Polyurethan-Schaumstoffe mit ei- 60 
ner Dichte von 25 bis 60 kg/m 3 , bei dem man 

a) eine Polyisocyanatkomponente, enthaltend ein TDI mit Biuretstruktur mit einem NCO- Wert im Bereich von 33 
bis 47 Gew.-%, besonders bevorzugt 33 bis 40 Gew.-% oder 40 bis 47 Gew.-%, mit 

b) einer Polyetherpolyolkomponente mit einem mittleren Molekulargewicht von 1000 bis 12 000, einer Funktiona- 65 
litat > 2, einem Gesamtwassergehalt < 8 Gew.-Teilen und gegebenenfalls einem Feststoffgehalt < 40 Gcw.-Tci- 
len, 

c) gegebenenfalls einer weiteren Polyolkomponente mit einem mittleren Molekulargewicht von 62 bis 1 000 und ei- 
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ner Funktionalitat > 2, 

d) gegebenenfalls weiteren an sich bekannten Hilfs-, Zusatz- und Hammschutzmitteln sowie 

e) gegebenenfalls Treibmitteln unter Einhaltung einer NCO-Kennzahl von 30 bis 180, vorzugsweise 60 bis 140, be- 
sonders bevorzugt 80 bis 120 umsetzt. 

5 

Die erfindungsgemaBen Schaumstoflfe konnen als Block- oder Formschaumstoffe hergestellt werden. Die Form- 
schaumherstellung kann dabei als sogenanntes One-Shot-Verfahren durchgefuhrt werden. Es wird dabei das vorstchend 
beschriebene TDI mit Biuret- Struktur, gegebenenfalls in Abmischung mit weiterem MDI oder TDI, insbesondere mil 
TDI 80, MDI 80/20, TDI 65 oder TDI 100 eingcsetzt. 
10 Als Polyetherpolyolkomponente b) werden Polyetherpolyole bzw. deren Gemische eingesetzt, die in an sich bekannter 
Weise durch Alkoxylierung von geeigneten Starterrnolekiilen oder -gemischen hergestellt werden, wobei zur Alkoxylie- 
rung insbesondere Propylenoxid und gegebenenfalls zusatzlich Ethylenoxid verwendet werden. Sie haben ein mittleres 
Molekulargewicht von 1000 bis 12 000 und eine mittlere Funktionalitat von > = 2. Geeignete Startermolekule sind z. B. 
Wasser, Ethylenglykol, Propylenglykol, Trimethylolpropan, Glycerin, Pentaerythrit, Sorbit oder Rohrzucker. Bevorzugt 
L5 sind solche Polyetherpolyole, die einen primaren OH-Gruppengehalt von mehr als 50% besonders bevorzugt gr6Ber 70% 
aufweisen. Derartige Polyetherpolyole entstehen durch endstandi ges Aufpfropfen von Ethylenoxid. 

Besonders bevorzugt werden hochreaktive Polyole eingesetzt. Dabei handelt es sich um trifunktionelle Polyole, die 
neben einem hohen Molekulargewicht von ublicherweise zwischen etwa 4800 und 6000 g/mol mindestens 70% primare 
Hydroxylgruppen aufweisen, so daB deren OH-Zahl zwischen 35 und 28 liegt. Dieses Polyole sind bis zu 87% aus Pro- 
20 pylenoxid aufgebaut, enthalten aber ausschlieBlich Ethylenoxid-Endgruppen. Gegebenenfalls konnen auch Polyesterpo- 
lyole in der Komponente b) mitverwendet werden. 

Die Polyetherpolyolkomponente b) kann als Feststoff das an sich bekannte Styrolacrylnitril (SAN) bis zu einem Fest- 
stoffgehalt von 40 Gew.-Teilen zugesetzt sein. Bei der Herstellung der erfindungsgemaBen Schaumstoffe kann aber auch 
vollig auf die Mitverwendung von Feststoffen in der Polyetherpolyolkomponente b) sowie auch auf den Zusatz der Ver- 
25 netzerkomponente c) vollig verzichtet werden. 

Falls eine Vemetzerkomponente c) zugesetzt wird, sind als derartige Vernetzer z. B. Diethanolamin, Glycerin, Trime- 
thylolpropan (TMP), Glykole mit einem Molekulargewicht < 1000. 

Besonders bevorzugt sind Diethanolamin, Glycerin, TMP. 

Weiterhin konnen gegebenenfalls als weitere Komponente d) noch an sich bekannte Hilfs-, Zusatz- und/oder Flamm- 
30 schutzmittel zugesetzt sein. Unter Hilfsstoffen werden dabei insbesondere an sich bekannte Katalysatoren und Stabiiisa- 
toren verstanden. Als Flammschutzmittel ist z. B. Melamin moglich. 

Als gegebenenfalls einzusetzende Treibmittelkomponente e) sind alle bei der PU-Schaumstoffherstellung bekannten 
Treibmittel moglich. Besonders bevorzugt werden als Treibmittel wasserstoffhaltige Fluoralkane (HFCKWs) sowie nie- 
dere Alkane wie z. B. Butan, Pentan, Cyclopentan, gegebenenfalls in Abmischung untereinander und/oder unter Zusatz 
35 von Wasser verwendet. 

In uberraschender Weise ist es bei den erfindungsgemaBen Polyurethanschaumstoffen moglich, eine gute Verarbei- 
tungsbandbreite (z. B. Kennzahl- oder Temperaturvariation) und gute physikalische Eigenschaften (z. B. Stauchharte, 
Zugfestigkeit) bei deutlich uber dem Stand der Technik angehobenem Wasser- und/oder Feststoffgehalt in der Polyolfor- 
mulierung bei der Herstellung zu erreichen. Es konnen somit Polyurethanformteile hergestellt werden, die einen deutlich 

40 hoheren Anteil an Polyesterpolyolen aufweisen, als es bisher mit den Isocyanaten nach dem Stand der Technik moglich 
war. Die erfindungsgemaBen Polyurethanschaumstoffe zeigen eine deutliche Hartesteigerung nur durch Anderung des 
Mischungsverhaltnisses der Isocyanat- und Polyolkomponente (dual-hardness-Fahigkeit) bei identischem Feststoffge- 
halt mit vergleichbaren Schaumstoffen des Standes der Technik. Gegebenenfalls kann auf den Einsatz von Feststoff 
ganzlich verzichtet werden, wobei dann Formteile erhalten werden, die in der SchaumstofTharte auf dem Niveau liegen, 

45 das ublicherweise nur durch Mitverwendung von feststofthaltigen Polyetherpolyolen erreicht werden kann. 

Bei den erfindungsgemaBen Polyurethanschaumstoffen kann erfindungsgemaJS durch den Einsatz von TDI mit Biuret- 
struktur bei der Schaumstoffproduktion eine deutliche Verkurzung der Klebfreizeit bei ansonsten fiir Standard-Mischun- 
gen ublichem Katalysatorgehalt und damit eine rasche Entformzeit nach Beendigung des Schaumprozesses erreicht wer- 
den. Oberraschenderweise kommt es dabei nicht zu einer deutlichen Verkurzung der Reaktionszeiten, wie es sonst iibli- 

50 cherweise durch die Erhohung der Katalysatormenge zur Erzielung kiirzerer Entformzeiten beobachtet wird. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung weiter erlautern, ohne sie jedoch in ihrem Umfang zu beschranken. 

Beispiele 

55 Freischaumherstellung (Labor) 

Die auf 25°C konditionierten Komponenten werden mittels Riihrer (LM34-Riihrwerk) durch folgende Vorgehens- 
weise zur Reaktion gebracht: Die Isocyanat-Komponente wird in das ReaktionsgefaB, das die Polyolformulierung ent- 
halt, gegeben. Hierbei ist darauf zu achten, daB die Auslaufzeit der Isocyanatkomponente 3 Sekunden betragt. Anschlie- 
60 Bend werden die Komponenten in ihrem ReaktionsgefaB mittels Riihrer vermischt. Die Drehzahl wird zu diesem Zweck 
von der Mindestdrehzahl (800 U/min), unmittelbar nach Eintauchen des Ruhrtellers, innerhalb von 1 Sekunde auf 
Hochstdrehzahl (4200 U/min) gesteigert. Nach insgesamt 3 Sekunden Riihrdauer wird der groBte Teil des Reaktionsge- 
misches sofort in ein durch einen Holzkasten stabilisiertes Papierpackchen (H 13 cm/B 13 cm, T 25 cm) uberfuhrt. 

65 Bestimmung der Startzeit 

Die Startzeit ist der Zeitraum vom Beginn der Vermischung (Eintauchen des Ruhrtellers) bis zum deutlich erkennba- 
ren Reaktion sbeginn. Der Reaktionsbeginn stellt sich durch Volumenzunahme/Viskositatsanstieg und Farbanderung des 
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reagierenden Gemisches dan 

Bewertung des Steigverhaltens 

Der Schaum wird wahrend der gesamten Steigphase hinsichllich seines Steigverhaltens im Vergleich zum Nullschaum 
beobachtet. Beurteilungskriterien sind dabei u. a. EinreiBen der Oberflache, Entgasungsvorgange. 



Bestimmung der Abbindezeit 



Die Abbindezeit ("Fadenziehzeit") ist ein MaB fur die Polymerbildungsreakuon. Sie wird ermittelt, indem mit einem 
dunnen Rundholzstabchen kurz vor dem erwarteten Abbindezeitpunkt (Erfahrungswert), wiederholt in das aufsteigende 
Reaktionsgemisch gestochen wird. DerZeitraum vom Vermischungsbeginn bis zu dem Zeitpunkt, an dem beim Heraus- 
ziehen an dem Rundholzstabchen Faden (TDI-/VT-Systeme) oder Pocken (MDI-Systeme) entstehen bzw. hangen blei- 
ben, gilt als Abbindezeit. 

Bestimmung der Steigzeit 

Unter Steigzeit wird die Zeitspanne zwischen Vermischungsbeginn und maximaler vertikaler Schaumausdehnung ver- 
standen. Bei MDI-Systemen, die aufgrund ihrer Offenzelligkeit wieder absacken, gilt der Ubergangspunkt von der Steig- 
phase in die Sackphase als Ende der Steigzeit. 



Formteilherstellung 

Die Verarbeitung der Rohstoffe erfolgt nach dem ReakuonsspritzguBverfahren (RSG-Verfahren). Es handelt sich da- 
bei urn eine Fulltechnik, bei der die hochaktiven, flussigen Ausgangskomponenten uber Dosier- und Mischaggregate in 
kurzer Zeit in die Form eingetragen werden. 

Die Rohstoffkomponenten werden auf 25 bis 27°C temperiert. Vor der eigentlichen Formteilherstellung wird zunachst 
die vorgegebene Form (20 1-Metallform) auf die fur den SchaumprozeB erf order liche Temperatur von ca. 55 °C gebracht. 
Danach werden anhaftende Schaumreste von Vorversuchen entfemt, die Entliiftungsschlitze bzw. die Entliiftungsboh- 
rungen gereinigt und schlieBlich die Formeninnenwand mit einem geeigneten Trennmittel beaufschlagt. Nachdem 
Druck, Temperatur, Mischungs vernal tnis (= Kennzahl) und Forderzeit der Rohstoffkomponenten bzw. der Maschine ein- 
gestellt wurden, erfolgt die Formteilfertigung durch maschinelle Rohstoffvermischung und zeilenformigen Austrag des 
schaumfahigen Gemisches in die Form. Wenn der aufsteigende Schaum ca. 2/3 des Formenvolumens ausgefullt hat, ver- 
schlieBt man die Form fest. Nach Ablauf der RohstofFsystem-spezifischen Formenstandzeit wird die Form geoffhet. 

Eingesetzte Rohstoffe 

Polyether 1: TMP + PO/EO OHZ: 28 mg KOH/g mw: 6000 

Polyether 2: TMP + PO/EO OHZ: 35 mg KOH/g mw: 4800 

Polyether 3: 20% SAN-Copolymerisat im Polyether OHZ: 28 mg KOH/g 

Polyether 4: 38% SAN-Copolymerisat im Polyether OHZ: 22 mg KOH/g 

Polyether 5: TMP + Adipinsaure/Diethylenglykol OHZ: 60 mg KOH/g 



Katalysator 1: 2,2'-Bis(dimethylaminoethyl)ether 70%ig in Dipropylenglykol 
Katalysator 2: Triethylendiamin 33%ig in Dipropylendiglykol 
Katalysator 3: Pentamethyldipropylentriamin 
Katalysator 4: Diisopropanolamin 80%ig in Wasser 

Silikonstabilisator 1: Tegostab B 4113 der Fa. Goldschmidt 
Silikonstabilisator 2: Tegostab B 8701 der Fa. Goldschmidt 
Silikonstabilisator 3: Tegostab B 8708 der Fa. Goldschmidt. 

Es wurden folgenden TDI-Komponenten mit Biuretstruktur fiir die Herstellung der erfindungsgemaBen Schaumstoffe 
eingesetzt: 

Isocyanat 1: TDI 80/TDI-Biuret/polymeres MDI (NCO: 42%) 

Isocyanat 2: TDI 80/TDI-Biuret (NCO: 42%) 

Isocyanat 3: TDI 80/TDI-Biuret (NCO: 40%) 

Isocyanat 4: TDI 80m>I-Biuret (NCO: 37%) 

Isocyanat 5: TDI 100/TDI-Biuret/poiymeres MDI (NCO: 42%). 

Die Herstellung des TDI mit Biuretstruktur erfolgte auf an sich bekannte Weise, wie in der Beschreibung erlautert und 
wurde entsprechend mit TDI 80, TDI 100 bzw. polymeren MDI auf den angegebenen NCO- Wert abgemischt. 

Die erfindungsgemaB hergestellten Schaumstoffe wurden mit Schaumstoffen nach dem Stand der Technik verglichen. 
Hierfur wurden die folgenden Isocyanatkomponenten des Standes der Technik eingesetzt. 



Isocyanat A: TDI 80 (2,4 und 2,6-Toluylendiisocyanat; 80/20 GT) 
Isocyanat B: TDI 80/polymeres MDI 



NCO: ca. 48,3% 
NCO: ca. 44,3% 
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Isocyanat C: TDI 65 (2,4 und 2,6-TDI 65/35 GT)/poIymcres MDI NCO: ca. 43,3% 

Isocyanat D: TDI 80/Bisallophanat/polymeres MDI NCO: ca. 41,0% 

Isocyanat E: MDI 80/20 NCO: ca. 32,5% 

5 Die nachfolgenden Beispiele sind in Tabellenfonn angegeben. Die dabei angegebenen Reaktionszeiten, Klebfreizeiten 
und Entforrazeiien sind dabei folgendermaBen definiert. 

Reaktionszeiten = Start-/Fadenzieh-/Steigzeit bei Kennzahl 100. 

Klebfrcizeit = Zeit in der die Oberflache eines Freischaums nicht mehr zum Kleben neigt bei Kennzahl 100. 
to Entformzeit = Zeit nachdem das Formteil aus dem Werkzeug entnommen wird. 
DVR = Druckverformungsrest. 

Vergleich der ProzeBzeiten bei vergleichbarer Polyolformulierung 

15 Beispiele 1 bis 6 



Polyolformulierung 


Beispiel 1 
erfindungsgemafi [GT] 


Beispiel 2 
Stand der Technik [GT] 


Polyether 1 


70 


70 


Polyether 3 


30 


30 


Wasser 


3.0 


3,0 


Katalysator 1 


0.15 


0.15 


Katalysator 2 


0,4 


0,4 


1 Siliconstabilisator 1 


0,3 


1,0 


Diethanolamin 




1.2 


Isocyanat 


1 


A 


! Reaktionszeiten (sec) 


7/44/79 


5/43/80 


Klebfrcizeit (sec) 


330 


510 


Entformzeit (sec) 


140 


240 



Polyolformulierung 


Beispiel 3 

Stand der Technik 


Beispiel 4 

Stand der Technik 


Beispiel 5 
erfindungsgemafl 


Be^sjpibi tS: " : " 
erlindungsgemSiB : 


Polyether 3 1 


100 


100 


100 




Wasser 


4,0 


4,0 


4,0 


4,0 


Katalysator 1 


0,1 


0,1 


0,1 


m 


Katalysator 3 


0,35 


0,35 


0,35 


0,35 ) 


Silikonstabilisator 3 


1,0 


1,0 


1,0 


*>o ••• • 


Diethanolamin 


1,2 


1,2 


1,2 


::1>2 


Isocyanat 


B 


D 


3 


5 .• 


Kennzahl 


100 


100 


100 




Reaktionszeiten (sec) 


6/38/69 


7/36/54 


8/39/77 




IlKlebfreizeitCsec) 


420 


300 


240 





55 



60 



65 



6 
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Variation des SAN- und Wasser-Gehaltes bei Kennzahl 100 
Beispiele 7 bis 13 

5 



Polyolfonnulieriing 


Beispiel 7 
erfindungs- 
gemafi 


Beispiel 8 
erfindungs- 
gemafi 


Beispiel 9 
erfindungs- 
gemaB 


Beispiel 10 
erftndungs- 
gemaC 


Beispiel 11 
Stand der 
lecnniK 


Beispiel 12 
erfindungs- 
gemitfl 


Beispiel 13 
erfindungs- 
gemafi 


roiyeiner l 


oU 




ID 


A 

u 


0 


0 


A 
V) 


Polyether 3 


40 


70 


85 


100 


100 


100 


100 


Wasser 


4,2 


4,2 


4,2 


4,2 


4,2 


4,5 


5,0 


Katalysaior 1 


0,1 


0,1 


0,1 


o,v 


0,1 


0,15 


0,15 


Kalalysalor3 


0,35 


0,35 


0^5 


0,35 


0,35 


0,35 


0,35 


Silikoostabilisator 2 


0,6 


0,6 


1,0 


1,0 


1,0 


0 


0 


Silikonstabilisalor3 


0 


0 


0 


0 


0 


0,5 


0,5 


Diethanolamin 


0,55 


0,55 


0,55 


0,55 


0,55 


1,0 


1,0 


SAN Gehalt (GT) 


8 


14 


17 


20 


20 


20 


20 


Isocyanal 






1 


1 


A 


1 


1 


Reaktionszeiten (sec) 


4/38/77 


J/JJ/JO 


4^3/50 






3/28/57 




Entformzeit (sec) 


150 


150 


150 


150 




120 


180 


Bemerkungen 










Kollaps 






Mechanische 
Eigenschaften 
















Rohdichtelkg/m 3 ) 


37 


37 


39 


38 




37 


34 


Stauchh&rte [kPa] 


4,5 


5,5 


7 


9 




10 


10 


Zugfesttgkeit [kPa] 


194 


210 


225 


235 




281 


245 


Bruchdehmmg [%) 


130 


120 


100 


100 




80 


80 


DVR 50% [%] 


6 


7,4 


7,2 


8,0 




6 


9 


DVR 75% [%} 


7,7 


9,0/9,0/9,5 


8,5/9,0/9,0 


9,0/10,5/10,5 




12/15/18 


13/15/17 


WciterreiB£ [kN/m] 


0,22 


0,23/0,25/0,26 


0,26/0,27/0,28 


0,26/0,29/0,29 




0,26/0,29/0,31 


0,32/0,30/0,30 



10 



15 



20 



25 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



7 
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Vergleich der mechanischen Eigenschaften bei identischer, fiir MDI-Kaltformschaum optirnierten Polyolformulierung 

Beispiele 44 bis 45 

5 



Polyolformulierung 


Beispiel 44 
erfindungsgerndfi 


Beispiel 45 
stand aer Technik 


roiyetner z 


1 C\(\ 

lUU 


100 


Wasser 


3 5 


3 5 \ 
9 


Katalysator 1 


0,25 


0,25 


Silikonstabilisator 1 


0,5 


0,5 


Isocyanat 


5 


E 


Kennzahlspiel 


60-130 


60-130 


Reaktionszeitenbei Kennzahl 100 [sec} 


6/34/52 


7/38/50 


mechanische Eigenschaften 


KZ 120 // 100 // 60 


KZ 120 // 100 // 60 


Rohdichte [kg/m 3 ] 


48 // 47 // 54 


55 // 55 // 54 f 


Stauchharte [kPa] 


12,0 // 6,3 // 1,5 


16,4 // 10,5 // 1,8 


Zugfestigkeit fkPa] 


200 // 150 // 40 


260// 160 // 50 | 


Bruchdehnung \%] 


90 // 100 // 100 


I 100 // 100 // 110 


DVR 50% [%1 


9,7 //7,1 // 19 


13,9 // 7,8 // 9,6 


DVR75%[%1 


14,4 // 10,0 // n.m. 


! 15,2 // 8,4 // ium. 



25 

Vergleich der mechanischen Eigenschaften unter Verwendung eines Polyesterpolyols bei vergleichbarer Polyolformulie- 
rung 

Beispiele 46 bis 48 30 



Polyolformulierung 


Beispiel 46 
Standard 


Beispiel 47 
Standard 


Beispiel 48 
erfindungsgemaB 


Polyether 5 j 


30 


15 


30 


Polyether 1 


70 


85 


70 


Wasser 


3,5 


3,5 


3,5 


Katalysator 1 


0,12 


0,12 


0,12 


Katalysator 2 


0,25 


0,25 


0,25 


Silikonstabilisator 3 


1,0 




1,0 


Diethanolamin 


2,0 


2,0 


2,0 


Isocyanat 


A 


A 


5 


Reaktionszeiten (sec) 


6/50/72 


7/55/110 


7/45/70 


Klebfreizeit (sec) 




320 


240 | 


Bemerkungen 


Kollaps 






Mechanische Eigenschaften 








Rohdichte [kg/m 3 l 




45 


44 


Stauchharte [kPa] 




3,3 


5,3 


Zugfestigkeit [kPal 




109 


127 


Bruchdehnung [%] 




100 


70 | 


DVR50%[%] 




4,5 


6,0 


DVR75%(%1 






8,4 1 



55 

Patentanspriiche 

1. Elastische Poiyurethan-Schaumstoffe mit einer Dichte von 25 bis 60 kg/m 3 , erhaltlich durch die Umsetzung 

a) einer Polyisocyanatkomponente, enthaltend ein Toluylendiisocyanat mit Biuretstruktur mit einem NCO 60 
Wert im Bereich von 33 bis 47 Gew.-%, 

b) einer Polyetherpolyolkomponente mit einem mittleren Molekulargewicht von 1000 bis 12 000, einer Funk- 
tionalitat > 2, einem Gesamtwassergehalt < 8 Gew.-Teilen und gegebenenfalls einem Fests toff geh alt < 
40 Gew.-Teilen, 

c) gegebenenfalls einer weiteren Polyolkomponente mit einem mitderen Molekulargewicht von 62 bis 1000 65 
und einer Funktionalitat > 2, 

d) gegebenenfalls weiteren an sich bekannten Hiifs-, Zusatz- und Flammschutzmitteln, 

e) gegebenenfalls Treibmitteln, 
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unter Einhaltung einer NCO-Kennzahl von 30 bis 180, bezogen auf die Summe der Komponenten a) bis e). 

2. Elastische Polyurethan-SchaumstofFe nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB die Polyisocyanatkompo- 
nente a) eine Abmischung aus Toluylendiisocyanat, Diphenylmethandiisocyanat und/oder polymerem Diphenylme- 
thandiisocyanat enthalt. 

3. Elastische Polyurethan-SchaumslofTe nach einem der Anspriiche 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Polyi- 
socyanalkomponente a) ein Toluylendiisocyanat mit Biuretstruktur mil einem NCOWert im Bereich von 30 bis 
40 Gew.-% enthalt. 

4. Elastische Polyurethan-SchaumstofFe nach einem der Anspriiche 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Polyi- 
socyanatkomponente a) ein Toluylendiisocyanat mit Biuretstruktur mit einem NCO-Wert im Bereich von 40 bis 
47 (jew.-% enthalt. 

5. Verfahren zur Herstellung elastischer Polyurethan-Schaumstoffe mit einer Dichte von 25 bis 60 kg/m 3 , dadurch 
gekennzeichnet, daB man 

a) eine Polyisocyanatkomponente, enthaltend ein TDI mit Biuretstruktur mit einem NCO-Wert im Bereich 
von 33 bis 47 Gew.-%, mit 

b) einer Polyetherpolyolkomponente mit einem mittleren Molekulargewicht von 1000 bis 12 000, einer Funk- 
tionalitat > 2 einem Gesamtwassergehalt < 8 Gew.-Teilen und gegebenenfalls einem FeststofFgehalt < 
40 Gew.-Teilen, 

c) gegebenenfalls einer weiteren Polyolkomponente mit einem mittleren Molekulargewicht von 62 bis 1000 
und einer Funktionalitat > 2, 

d) gegebenenfalls weiteren an sich bekannten Hilfs-, Zusatz- und Flammschutzmitteln und 

e) gegebenenfalls Treibmitteln umsetzt. 
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